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gomo e8 eonocido, pusde transformarse clelohexeno

‘en ciolohexanocl por hldratacién en presencis de deidos minera.

les oomo 4cido sulfirico y deido fosférieo, en forma libre 0 aw

!plioados sobre soportes de gran superficle, ocomo aatalizadores,
%}en presenela de agnae. Tambidn se propuso ya anteriarmente el
|

. efsotuar la hidratacién de olefinas de cadena par eon 2 -~ 4

atomos de ¢ en la sadena, pars transformarlas en algoholes pri .

imarios y seoundarios en intercambiadores de iones fuértemente

daidos. Tambidn fueron utilizadas resinas intercambiadoras

7de cationes en la hidratacibn de 180~ 0lefinas, formdndose en
| !

ﬁello los correspondientes alaeoholes teraciarios.
i
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Qxanol en exgelente rendimiento, cuando se hidrata oloelohexeno

g6 he hallado shora gue pusde obtenerse oiclohe -~

QJunto con agua y pequeflas cantidades de emulsionadores en in -

gteroambiad@res de oationes fuértemente dcldos a temperaturas
ﬂsuperiOres a 100° ¢ ¥ presidn elevadas

f Ia ventaja de ¢ste procedimiento frente a los has.
%ta ghora conooldos 6s qus la participacidén de produetos ssoun ~i

gdarios de punto de ebullieién mds slto en la mezcla de reac -

[cidn es extremadamente reduaida. Por ello es posible obtener

'
P
V
i
]
'
'

1

lun rendimiento de ciclohexanol préctioamente cuantitati vos

Ta ejecugién de la hidratacidén del oiclohexeno

fse afeotia en fase liquida en recipientes de presidn, em lo
ique adssuadamente se lleva & readcionar la emulsién de oiclo -

hexena y agua 00n Dogo emulsionador y el intercembiador de
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clohsxeno carvplétamente rara forma.r clclohexa,nola Es impﬁ!"b&n-
'-te, teni endo en ouenta 1a temperatura de reaocidn, que 1a hl-- ‘
A arataci6n se eje cute en un sistama totalments oerrado, para

. lavi tar pérdidas de ciclohexeno. Desde la mezcla de reaeeidn

: iones a 1& temperatura de hldrataaidn ¥ la pre ss.én dada agi -

f‘oe.ndo simul‘aaneamente. le rea0c16n pu.ede afectuarsa tamb:.en

. na.dor eventualmente en conduccién de circuito por delants del
g intercamblador ae ione S e

el procedimiento del .mvsnto en wa paso no oomplétamente, sino' .

| equilibrio. Por ellmlnacidn del eiclohezanol formado desde .

) oa el oialohexeno no transfomado puade separarse del m.olo ..l;

""%'pOSiblG constltuir el proeedim;anto de modo oontinuoe .
: ’ A

”_aen introducirse de nuevo en la reacaidn. De esta manersa es

'_peoto al oiclohexeno. Resultan a.deouados aomo emuls:.onadores -

a.nte todo» aquellos de naturaleza. no aa.tidn—aativa, como por "-

2@@5@3

en una torre con intercambiador de iones estaoionario 3 OOQ -

duciéndose la emulsidn de oiclohexeno g egu.a aon el em\ﬁ.sio -

ICT

. Ia hidratacidn del ciclohexeno EL efecttia segtin

que 6n una reaccldn de aproximadammte 10 7 80 estableoe ul.

_la mezola de reaccidn, por repetida. introduccidn de los com ..

ponentes de reacoién no tra.nsformados. puade hidratarsa el oi..*f

:puede sepa.rc,rse e;l agua. mecdnica.mente y desde la fe.se orga.ni -1

- :"hexanol por dest:.lo.oién. El clclohexeno separaﬂ.o y el agua pue..-ff,.;-'i.:

EL agu.a empleada para 1a. hidrat&cién 86 intz-oeluoe

enta;—j osa men.te en ca.ut ida,d apr oximadament e e quimol eq lar ra a- i
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' ( emulsionador EIN de Farbwerka HO’ahst) 0 alooholes de a.lquil..

o .|

‘“‘aen gra,n exceso oon J,a mezela de reacciém Adeouadamente se in-

fejemplo écido de rioinol etoxllado, éter etilfenolglioélioo
-arilpolléter (Hostapel W de la casa Ro’hm & H:aa.s). Ios emal ~

“‘,sionadores 86 anaden al abua en’ u.na. oencentracidn de aproxa‘xma..

da.ment'a 0,1 a 1 oo ’

‘”a:.lfqnados y retioulados a base de polls‘airol. Para ello re -
sulte.n adecuadas espeeialmente las resinas éoidas, que sa en .-
Acuentran en eI mercado Amberlite JR-120, Dowex 50.Permutit

_pos sulfo oqno grupos aetivos. Se prefieren espeoialmente 103

‘.'1;0 y reais‘centes al oaloro

ple de volume,u referida. a 1a~. mezcla de reaooién. |

""f:"_:men‘aa de sde 105 a. 150 G Ias tempera‘buras demasiad@ ba,jas no

o PI'Oduoen ninguna reaccldn o produ;cen reaooiones demasiadm pe.. I
":fquenas. Las temperatu:ras mé’,s e.’Le vadas no son. venta,Josas a. oau. .,f-_
,ﬂ“sa de la lmtada resistencia térmioa de los interoambiadares g

'.de iones. ST T R

265563

son inta rcambiadwres de oationes adecuados, por

ejemplo, los intercambiad ares de oationes de resina artiﬁaial -

*.'RS, todas las euales muestra.n una. matri‘.z de polistirol ¥ gru -

".'intereambiadores de resina artificial resistentes a.l rozamien.. 8

Es necesario utilizar estos ca.mb:.adores de iones

>'T‘tro duce el interoambiador de 1ones en més de Ia eantid.ad sim -] i

La temperatura de hidratacién importa adecuada ._.” _},.j., -

En el prooadimiento segtin el invento 8¢ estrahleoe




ot en 1a 1‘68‘001511, seg‘in la temperatara de reaccién, una sobre -

) o 'presién de hasta 5 Atm. R “jﬂf'f: ’1 (,?,-;{f:.i" :
- ) Las partes ind:.ca.das en Ios siguientes ejemplos A -

".son partes de PGEO-
LR B , E,jempld 1°a"-'

En un autoclave, provisto de agitador. se ponem :

'en reaooidn 200 partes de ciclohexeno aon 45 partes de agua,

" a la que se agregaron o 6 partes de acido de r:l.oinol etoxila-

I a0 como emulsn.onador, con 400 partes de an’ interca.mbiador de

10‘ cat iones activado Amberlite .m.-lzo oon fuerte mezola a: 120° c'
H dura.nte lo horas. En esto se establece una. presidn de 4 at.
";,f.q-‘de sobrspresidn. ])espues de enfrlar la. mezcla de reaooidn y
‘.ae deja:rla reposa.r, se separa el égua precipitada Yy la fase
o f.forganioa 96 desccmpona por destLlaaién. EL c:.olohexeno se des-
g 15 -t1a a presidn normal. el ciolohexa.nol a presién de 30 mn Hg.

',:Desde la fase acuosa se obtiena anol a.di ciona.l por extraeoz.dn

PR o fmediante é'cer o elOruro de me’aileno. De este. manera sa obtie ..
e i'.'vnen 29, 3 Pa-rfbes de ciclohexanol. E '

RS ',EJemp‘lo 29. RS

L e En u.n autoolave, provzlsto de agi'ba.do:-, se ponen

en reaocién 200 partes de eiolohexeno con 45 partes de agua, -4 o

19- que :E'uerOn agze@.das 0,6 partes “de acido ae rioinol etoxilado»"i'f-?

,,, R

oomo emulsionador, con 400 partes de 1nteroambiador de oattones' -

activado Dowex 50, oon fuerte mezcla, 120 c durante 10 horas :

"
: RS
: En esto se estahlece una. presidn de 4 at. d.e so»brapresidn. :Des.’.'{-‘-‘

|
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organma por dest:lacidn. El oiolohexeno se destila. a presidn

pues (ie enfriar 1a mezcla de reaocion y ds GGJ&'C‘ NDOB&I‘. 86

destilaaién. El clclohexeno 86 des‘bila 8 nresidn normal, el

tiemn 51 0 partes de eiclohexanol. o
Bjemplo Be

'En un e.u'beclav’e, prorvisto de agi‘ha.dor, 8@ ponen
“en reaccidn 200 partes de ciolohexeno con 45 p&rtes ase egua,
8. 19, que es'ca’.n aﬁadidas 0,6 partes de aoido rioinol etoxilad@
,oomo emu.lsionador, con 400 partes de interoambiador de 0atl 0 -

nes. aotivado Permutit RS, oon enérgica. mazcla, 8 110 c dv:cante

reposa.r 86 sapara el agua precipitada y se de sacmpone la. fase

normal, ei elolohexanol a pre sidn de 50 nm Hg. Desde 1a fase

asta manera se obtlenen 88 l partes de ciclohexanolo

Ln un. aparato representadlo esquana’.tloamente lle -

gan aiolohexeno, agua y amulsionad.or - un reoiplente de mezolao

vés da' ,un recipiente 2 de. reacoién & presidn, calen’caao deada

separa el agua jpreclpn’cad& y la fase organica, se deseompone po:.

01clohsxanol a presién de 50 mm Hg. De la fase acuosa sa obtie-

ne por extraceién elelohexanol adia ionala :Da esta manera se ob..

1o hora.s. En esto se estableae u.na presidn de 4 at. de sobre -]

presién. Despu.és 6‘9 enfria.r 19» 1ilezala. de reacoidn v de dejarla

-

|I aouosa se obtiene por extraccién el clolohexa.nol adielonal. Dﬁ

: lla emulsidn produoiaa median'be agitaeidn se bombea ahora a *bra.. I_;i‘ .

el eyterior (120 C) l’eno oon e‘L interoambiador :ie 1ones, Des.. e




'f lacldn de’ una soluma 3 de destilacién. Desde la oabeza e laj:

}

pues de esto la miSma se distiende en una bembona Ba de desti- ”f 

001umna ‘8@ hace retornar al aceétropo, elolohexeno-agua, (oan~

lO Por clento de pesD ae agua) que pasa & 70° N a traVéS del'

te 2 de reacoién a presidn._Del residue del fondo, QUB Se °°m'
pone predominantemente de cielohexanol y agua, puede obtener i

se el ciolohexanol de sencilla manera extnzotiva o destilatiVa.ff

refrigerador 4, la ‘bomba 5 y el eonducto 6. haoia el recipien e
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Bste registro gonsta de las sigulentes reivingle
cacionesg:

13, Procedimiento para 1a obtenoidén de aiclo ~
hexanol por hidratascidn en f4se liquida, caracterizado porquse
s6 hidrata oilclohexeno en pressncia de agua y de peguefias can-
tldades de emulsionadores en intercambiadores de cationes fuér

0
temente dcldos & temperaturas por encima de 100 C & presién

aumentada. ’
2%,. Progsdimisnto segdin la reivindicacidén 1, [
caracterizado porgquas se aemplean los emul sionadores en una oan-@
tidad de 0,1 - 1 por ciento de volumen raspeato al agua,
B8, Procedimiento segln la reivindieasién 1,
caragterizado porgue se emplean emulsionadores no iondgenbs.
4%, Prosedimiento para la obtencidn ds ololo - |
hexanol. |
segdn se deseribe y reiviniica en esta memoria

desoriptivae

- 86 detalla e ilustra can 10s planos que a la mis.
ma Se a mpaians
Y ouya memoOria deseriptiva consta de 8 hojas, ‘

foliadas y esoritas a mdquina por una sola de sus caras.

Madrid, 4 10 Marzo 1961, i
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